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PI DE 878539 19530605 DE 

AB Compds. of the general formula 2 , 4-X (RR ' N) C6H3CHO, where the sum of 

carbons of R and R' varies between 7 and 10 and X is H, an alkyi group or 

halogen, are condensed with compds. contg. active Me or methylene groups. 

ThuS; Et cyanoacetate 114 and p- (butylisobutylamino) benzaldehyde, bl.7 

177-9% 235 in ale. 400 are heated with piperidine 0.4 part for 

several hrs . After distn. of the ale, brown-yellow crystals, m. 

51-3°, are obtained which dye cellulose acetate greenish yellow. 

Me cyanoacetate 100, p- (methyl-isoheptylamino) benzaldehyde, bl.4 

175-80°, 235 in MeOH 400 and piperidine 0.4 part yield a 

creen-yellow dye. Similarly, malononitrile 66 and p- 

'(methylisooctylamino) benzaldehyde, b2 . 5 187-94°, 247 yield a yellow 

dye; and N-methyloxindole 147 and p- (methylisooctylamino) benzaldehyde 247 

parts a reddish yellow dye. 1 , 3, 3-Trimethyl-2-methyleneindoline 173 and 

4- (isooctyl-2-chloroethylamino) -o-tolualdehyde 310 in AcOH 750 

parts are heated to 70-80°, added to coned. HCl, and salted out to 

give bronze-colored scales. 5-Methoxy-l , 3 , 3-trimethyl-2-methyleneindoline 

203 and 4 - (ethylisoamylamino) -o-tolualdehyde, b3 . 5 177-80°, 

234 parts yield a red dye. 1 , 3 , 3-Trimethyl-2-methyleneindoline 173 and 

4- (methyiisoheptylamino) -2-chlorobenzaldehyde, b3 190-6°, 269 parts 

give a bluish red dye. 
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Verfahren zur Hentellung von Nfethinf arbstofien 

F«t«itl«rt tan Gibkt Aht BniidaK^vblfk DvutediUad ram, 16b Angut IfiW u 
Der ZftltTantt van 8l Mil IM Mi fjf^wftHHi j,Uai 1990 nrlid «Qf dl« X^tnliteufir nitfat angereduMt 

(GM.T. 15^7.53) 
PktantuiBiflUhuis hi'*^*" tOfBH'V**t CXQ SB. August IftSl 
PataBtnt<Uimg bckuatgtniBdit am 10. April 1059 



Esist bekasnt, Uetlmifarbftoffe durch Kondensatkm 
vx>n p-DiitiiykminobBiizalddiyden mit Vetbxndixngcn 
bomtteDai, die rpaVtiontflhige Methyi- oder liethy- 
kngmppm cnthaltai, wk x. B. CyuietripftDmiter. 

5 Cyanearigiftureamide, Maloziitiil, IndoHn, Methykucy^ 
inddl. a«Alkylpyridin v. a. Die crhaHcnen Farbstofie 
dgDcn sich zum nrbea von CeUploMiteni und 
•4th«n, bdspielsweiie Acctatidde. 
£s wnide mm gefcmdea, dafi man zu vertvtdlen 

i« Methinlaibatafien gidazigt, wens man VerbiDdtm^ 
mit naktiomsfthlgen Mcfthyl- oder Methylengrappen 
mit aokhcn p-Dialkylaminobenisalrtrhydcn ttmietsi, in 
denen di« Smmxke der Kohlenstollatome der Alkyl- 
gnippen 7 bis xo betifl^. 



Zur Umsetzmig geeignet abd x. B» p-AmmobcBs- 15 
aldehyde TOD 



.N-< V-CHO, 



X 

worm mid ^loche oder vtrschiedene Alkylrnte 
Qonnaler oder voiweigter Ketten sLod^ bei denen die 
Sunme der Kohkmtofi&tcsne dieser Alkylreste xu- 19 
tammen fnmilfigtfna 7 betrtgt, abet xo nicht fiber- 
achreitet, Tmd worin X Waamslsff . All^I 
bedeuten kann. 
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Die Miitti Fai]»toffc >ciclinen.aich dnrch em »chr 

• ichtlKrft TOd wfc gute lichtc^ 
der Fai1)sto5 ana N-Bttlyl^iinty^«nino^»^ 

• aus DnnciiylanmwbcnEJ^ mit Cyanesaijg^xire- 
"^ylttter in* dc^ WaaserBchthcit. Fcmer Bind die 
ncneo Ftabetofie dco dnrch KondccaeOT von Di- 
alkyl«iijiiob«i«adctydtfi..bci denen die Sumne to 

w KohltiEut0&tome der Alkj^ppen 6 bettl gt, jmt 
• YeibindanMi init reaktiooafahiger Methylcngnippe 
Methinfitfbattoffaii im Ziehvcrmflgcn .anf 
Acrtatittde nnd tcilwciM anch in d«r SchwoB- nnd 

vosg^beuter, z. B. taxmiertw BaranwoUc nnd k&meai 
mm TbQ mit kon^lexen Plio|plijr^Wolfrwn-Sa^ 
in FarUaGke.von gutcn Ecbttwitsdgenadwftcn 0bcx^ 
gcffilirt werdwu 

Beiipiel I 

* iiA G«wicht$teile CyancsogriUireatliytetiff waden 

. mit a35 Gewiditatdlai N-3ntyl-iBobntj^^aiwn^?jM- 
aldfihyd vom Kg^j I77 ^ 179"" (exMlUich droh Urn- 

as KTfcrang von N-Butyl-iaobirtylanilin mit MethyJIran- 
fry^A nnd ph«T>borajyclil0rid nwib bdmnteana Ver- 
■ iahao) in 400 Gcwiehtatdte n A Tlmh d l imter Znaatg vaa 
0^ Gcwichtatetoi P^)«Min mehrro 5l3indtt wm 
^Liea ctiBtet, bis die FkrbrtpffWldung b«d«t »t 

^ Der Alkdihol wird dann abdcstiffiert^iuid nadi 

Zdt kristallisicrt der Faarbatoff in bnatmgdbenr Knrtall- 
drusML F.5ibiB 53'. Dcr?arbrtoff ftxbtCeflnlpee. 
eater mid -Atber iix schr klaran grtotidug gwben 
Tftnen. Er beaitit ein her v uiragendea ZiehvcnnCgen 

U airfAcetat!ifflde,aehrgnteNaBftchtbeitcn m^ 

licbteditheit. 

Daa K-Butyl-iK>but]^anilin . kann anf bAamte 
Weise hergestdlt wcrden {yfiL Chemiadifie Ceotral- 
blatt 19^6, H, S. 391; Berichte der Deatsdto CbcnL 
4« G» 59. SL iao»«.). Klpu 14a*- 
Beiipiel a . 
ioo<jewidit»t«flc Ojranesaigslnwmethyleeter 
mit 235 Gcwicht«t«ilen N-Methyl-iaoheptyirWjiBao- 
4B 'btnia)dehyd vnm Kft^ iTSjw 

ajia]^ Bdapielx, in 400 GewicbtateOen Methanol 
. imter Znaat» von GewicM»tcikn 
Stohden nun Sieden edntrt; Naish beendeter 
BtoflMdnng irkd mH Waasttdampf dcfiDitft, bis 
je. ^itti M* ^^*^l nndPiperidin^bgetobett.ainQ. Dergn 
WaMor unlflelichc Farbetoft TOd abgctpennt Er 
iixbt CdlnloeeMter mid -ftther in sehr klarcn grOn- 
stichig gciben T&ien, besHzt cm hervuiiagendes 
ZtehvennOgen vM itbx gate JEchtheit«u 
55. Die car Hcrateflimg dea Aldchyds benfttigtc Base 
wnrde nfich bckanntem Verfabren aiU Iiobep^ 
^iiriiVoi^ AsDin imd Sekainxo und Metbylierai .da 
mtaUodenen M anouoliiqptylBnilnu hegesteOt* K'Pvr 



Kpm 187 -bia ia4».. HcnAelhing. analog Baspiel x, ^ 
Gewichtateilen Alkobol tmter Zpaatx von 65 
o J Gewfchtat^ Ptoaridin inrfirtne Stimd«n «nm 
Sieden-cdultrt. NadLb«aidetar Faibstdnnldung wirf 
mit Waascrdaii^rfdestimert, bis Alkohol iind Pipe^ 
abcrgegangen rind. Der Farbattrff ynrd abgeaaugt. 
Er -Bcht aehr gut anf CelliiloseeBler nnd -ftther m 70 
iCTchtend gdben Ttoen mid beritit aehr gnte. Echt- 

beiten^ » 1 " 

Dai inr Herrtennng dea Aldehyda beodtigte Methyl-. 

isooctyJ-aniHn wutde nach bckanntem Vcrfebroi ana 

Methylanilin mid laooctyibniinid bcrgeatellt. Kp,^ 73 

iia bis 114". 

. Beiapiel 4 
147 Gcwichtateile N-Methylojdndol werden -ma 
5U7 Gewichtsteilen N-Mctiiyl-isopctyl-aiBinobcn»- fp 
aldehyd in 500 Gcwicbt^teileii Alkabol miter Zxmtz 
van Gewichtrteflcn P^)cridjn mchtcre Stnnden 
ttim Sioden eridtit beeideter Faibstoifbildmsg 
^ der Alkohol abdcstilHert. Der Fwbataff acbeidet 
ttch kriatallih ab. Er »eht sdff gut anf CcIInloee- ta 
ester mid -4ther in rotstichiif gelbcn Ttoen und zcichn^ 
aich durch hervorragende NaBechthcitai ans. 



IflO*. 



Beispiel 3 



66 Gewadit»teale Malonitdl werden nut 247 Ge- 
Widitsteilcn N- Methyl -iaoociyl-aniinobeMaldcbyd 



B<Jiapiel 5 ^ . 

.173 Gewiditsteile 1,3, 3-Tnmcthyi-2-n^yii^^ 
lin nnd 310 Qewichtateile N-Iaoortyi-^<ailoi4tlnrl- 
aniiiio-o4dyiBldfibyd (niebt dcatillierbares gribea 01. 
Hexstdhmg analog Bciapiei j) werden in 750 Gewi^ta- 
teihn rfufW^C mishrere Stonden auf 70 bia 8o* eiiutrL M 
Nadi beendete Farbetoffhndung die Faibetaff- 
Ifinng in kansentzierte SskaBore gegeben nnd mit 
iodaakllSimig anaee^alaOL Nach dem Trocknen 
bildet der Faibattf hnmaerende Sdmppcn. Er 
ftrbt. Cdfoloeeciter nnd 4tther in aehr brfllantcn rot- 100 
Tioletten Tflnen* mid xeidmet aidbi b««nden dmch 
b^vocngende Nafiechflkeiten ans.- . . ' 

Daa sot HeiBtdlnng dea Alddiyd» benfitigte lao- 

odyl-oxitbyi-in-tfllnidin vmde nadi bekanntcm Yer- 
falitai ana m-Toliddin mid laooc^fibromid und Be- 105 
^Tir^iiing dtt entstaodenen Mondsooctyl-m-tohJimn ■ 
nrit Athylfflbxyd inter* Drnck hcigeatrilt Kp» I57 
bia i65*. . * • 

Beiapiel 6 ■ , no 

' »(^'Gcwicbtateilje5-Meii«c^l,3.a-t«i»^ • 
tbyiemndobn nnd aM Gcwidrtateac N -Athytiao- . 
amyiajninoo-tolylaldebyd vom Kp^ X77 Wa lfio', 
Hrin »^^*^P atiftlng Briapicl i, werdoi in TOO Gewidita- 
tcilen Eiaeasig mehrerc Stnnden anf 79 ^ eddtst. U5 
Nachdem die FarbetofEb&dnng beendet ift. wild die 
Farbatofflteong in itaike Salzaftmre gegeben und mit 
KochaalalOanng anageMdse^i. Nacb dem ;Tiodaito 
£BUt der Farbetol^ ala bconxierendeft Haxx aa« dai aich 
kacht in Waasef lOat mid sebx gut anf Cettnloeee^ lao 
und -ftther mit lotvidcttex Farbc debt" Der Faib- 
B t/ ^ goirbnet « A dmnh hgrvonagende Naflechthf iten • 
nnd aehr gnte LSchtechtbeit ana. . 

Die TOT Heratdhmg dea Aldebydi benfitigte Ba« 
wurde ana Ath^-m-tohudin und laoamylbromid nacb ia« 
b^amiton Verfahrcn hctgeatcllt. Kpa I34'- 
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Beispiei ^ 

173 Gewichtstcik i, 3, 3-Triincthyl-a-methylemndo- 
lin und 069 Gewicht»teile K-Metliyl-isoheptyi-Biniiio- 
o-chlofbenzaldehyd vom Kp, 190 bis igiS', Her- 
ftelhiDg analog Bci^nel x, wcnden in 900 Gewichta^ 
teilen Exaenig auf 70 bis 80^ erbitxt, bic die Farbstoff- 
bildung beendet ist. Dans wird die FarbatofEldsuxic: 
in starice Phoaphorsinre gegeben nnd mit sanrem 
Kati7umpibo9phat a^ifg**fAl«^ Kach dem TrDckneo 
bikkt der Faibstoff dn bitmse^AnxeDdes Hazz, daa 
Ifiicht wanerlOalicb iat nnd Cdluloieevter iind 4tber 
in dnem blauaticbigen Rot von aehr gaten NaBecht-- 
heiten iftrbt. 



Die sur fientdhiog de» ASd^yda bendtigte Baae 15 
wuxde mdi bekanntcm Vcrtatann aiu m-Chlaranflio. 
IsoheptylalkDhoI uDd Sakaftnre i»d ICethylieren dea 
cEDtatandousi MoBioiaobeptyl-n-diloraiiilinahergcatellt. 
Kpu X43 bis 150*. 

M 

PaTBRTAMSPBUCH: 

VerfahzTii zor Herstelhing von Hetlusiiarb- 
staflfec, dadurcfa gekennzeichnet, dafi man p-Dial- 
kylam^bcnxaldehyde. bei denen die SoxDinc der 15 
XohlenatofEatome der Alkylgmppen 7 bis zo 
betriift, mit Veibindungcn mit ieaJctiox»flbigen 
Methyl- oder Methyleognippen mnsetzt. 



